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@) Verfahren zur Herstellung von Isocyanatgruppen aufweisenden Organosiliciumverbindungen 

@ Verfahren zur Herstellung von Isocyanatgruppen auf- 
weisenden Organosiliciumverbindungen durch Umset- 
zung von Organosiliciumverbindungen aus Einheiten der 
Forme! 

R^(RiO)bX^SiO(4.3.b^,/2 (I), 

wobei X gleich Oder verschieden sein kann und einen SiC- 
oder SiOC-gebundenen Rest der Formel 
-(0)Q-y-NH-C(0)0R2 (id; 

bedeutet und R, R"*, Y, R^, ab, b, c, und g die in Anspruch 1 
angegebenen Bedeutungen haben, 

mit der Ma&gabe, dail die Summe a -t- b + c ^ 4 ist, und 

die Organosilrciumverbindung aus Einheiten der Formel 

(I) mindestens einen Rest X aufweist, 

mit Verbindungen der Formel 

R^d(R'*0)eEZf (III), 

wobei 

E gleich Silicium- oder Germaniumatom ist und R^, R^, Z, 
d, e und f die in Anspruch 1 angegebenen Bedeutungen 
. haben, mltderMa&gabe,da&die Summe d + e-i- f gleich 4 
ist. 
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Beschreibung 



[0001 J Die Erfindung betriift ein Verfahrcn zur Hcrstel- 
lung von Isocyanatgruppen aufweisenden Organosilicium- 
verbindungen durch Umsetzung von Carbamalgruppen auf- 
weisende Org anosilicium verbindungen luii Di-, Tri- oder 
Tetrahalogensilancn oder -germanen odcr Mischungen hier- 
aus und anschiieBcnder thermischer Spalt.ung der gebildeten 
Zwischenstufen unter milden Bedingungen. 
[0002] Verschiedene Verfahren zur Synthese von Isocya- 
natgruppen aufweisenden Organosiliciumverbindungen 
sind bereits beschrieben worden, wie etwa die Reaktion von 
Trichlorsilan mit Allylisocyanat unter Pt-Katalyse, die je- 
doch nur in schlechten Ausbeuten abiauft und kosteninten- 
sive ungesattigte Isocyanate erfordert. In einem ahnlichen 
Verfahren stcllt das mitunter sehr hohc Gcfahrenpotential 
von Trialkoxysi]:.;ien (Disproportionierung bei Lagerung, 
Toxizitat) auBergcwohnlich hohe Anforderungen an die Pro- 
zeBfiihrung, wodurch die Wirtschaftlichkeit zusatzlich ein- 
geschrankL wird. 

[0003J Daneben wurden Moglichkeiten beschrieben, 
durch Umsetzung von siliciun[ihaltigen Aminen mit Phosgen 
in Gegenwart verschiedener HCl-Akzeptoren zu entspre- 
chenden Isocyanatverbindungen zu gelangen. Aufgrund der 
auBerordentlich hohen Toxizitat des Phosgens sind hierbei 
naturgemaB aufwendige SicherheitsmaBnahmen zum 
Schutz von Mensch und Umwelt erforderlich. 
[0004] Ein diese problematischen Bedingungen vermei- 
dender weiterer Weg zu siliciumhaltigen Isocyanaten be- 
steht in der "Umsetzung von halogenalkylsubstituierten Sili- 
ciumverbindungen mit Cyanat-Salzen in hochsiedenden or- 
ganischen Losungsmitteln in Gegenwart von Alkoholen und 
nachfolgender thermischer Zersetzung der so gebildeten 
Carbamate, wobei jedoch aufgrund der sehr hohen thermi- 
schen Belastungen der gewiinschten Zielverbindungen die 
Bildung von Nebenprodukten gefordert wird, sehr spezielle 
und kompUzierte Anlagen notwendig sind und iiberdies 
durch mogiiche Riickreaktion unterfaalb der Pyrolysetempe- 
ratur die Ausbeute verringert wird. 

[0005] Zur Spaltung von Carbamaten existieren noch wei- 
tere Verfahren. Beispielsweise werden metaUhaltige Verbin- 
dungen (z. B. Fe, Sn, Co, Sb) als Katalysatoren bei der zu- 
vor genannten Pyrolyse eingesetzt, urn die notwendigen 
Temperaturen zu senken. Ein anderes Verfahren besteht im 
Einbringen der Carbamate in ein heiBes inenes Medium, aus 
dem die gewunschte siliciumhaltige Isocyanat-Verbindung 
ausdestilliert wird. In alien Fallen sind jedoch hierfur Tem- 
peraturen von deutlich iiber 200°C notwendig, die zu den 
oben erwahnten Problemen fuhren. 

[0006] Zur Vermeidung dieser hohen Zersetzungstempe- 
raturen wurden Verfahren beschrieben, die darauf beruhen, 
die formale Alkohol-Abspaltung aus einem Carbamat durch 
chemische Derivatisiening der Carbamate unter milderen 
Bedingungen realisieren zu konnen, wie etwa die Synthese 
von 0-silyiierten Carbamaten, die aus dem entsprechenden 
Amin, CO2 und einem Chlorsilan dargestellt werden. Dar- 
Uberhinaus sind durch Umsetzung von N,N-Bis(triorganosi- 
lyl)-substituierten Aminen mit Halogenameisensaureestem 
erhaitliche N-(Trioiganylsilyl)carbamate bekannt (vgl. 
JP 2000-178284 A), die auch auf anderem Wege uber die 
Silylierung von Carbamaten mit Trialkylhalogensilanen zu- 
ganglich sind (vgl. JP 63-250391 A). 
[0007] Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur 
Herslellung von Isocyanatgruppen aufweisenden Organosi- 
liciumverbindungen durch Umsetzung von. Organosilici- 
umverbindungen aus Einheiten der Formel 

Ra(R^O)bXeSiO(4-a-b-c)/2 ffi. 



wobei 

R gleich Oder vcrschicden sein kann und einen einwcrtigcn, 
SiC-gebundenen, gegebenenfalls substituierten Kohlenwas- 
5 serstoffrest, der durch O, S. N oder P unterbrochen sein 
kann, bedeutet, 

R^ gleich oder verschicden sein kann und einc fiir Rest R an- 
gegebene Bedeutung hat, 

X gleich'^oder verse hieden sein kann und einen SiC- oder 
10 SiOC-gebundenen Rest der Formel 

-(0)g-Y-NH-C(0)OR^ (H) 

bedeutet mit g gleich 0 oder 1 und Y gleich zweiwertigem, 
15 gegebenenfalls substituierten Kohlenwasserstoffrest, der 

mit O, S, N Oder P unterbrochen sein kann, und R^ gleich ei- 

ner fiir R^ oben angegcbenen Bedeutung, 

aO, 1, 2 Oder 3 ist, 

b 0, 1, 2 Oder 3 ist und 
20 c 0, 1, 2, 3 Oder 4 isl, 

mit der Maligabc, daB die Summe a + b + c < 4 ist und die 

Organosiliciumverbindung aus Einheiten der Formel (I) 

mindestens einen Rest X aufweist, 

mit Verbindungen der Formel 

25 



R3d(R^0)eEZf (in), 
wobei 

R^ gleich oder verschieden sein kann und eine furR angege- 
30 bene Bedeutung hat, 

R^ gleich oder verschieden sein kann und eine fUr R^ ange- 
gebene Bedeutung hat, 

Z gleich oder verscheiden sein kann und Halogenatom be- 
deutet, 

35 E gleich Silicium- oder Germaniumatom, bevorzugt Siliciu- 
matom, ist, 

d gleich 0, 1 oder 2 ist, 
e gleich 0, 1 oder 2 ist und 

f gleich 2, 3 oder 4 ist, mit der MaBgabe, daB die Summe d + 

40 e + f gleich 4 ist. 

[0008] Bevorzugt weisen die erfindungsgemaB eingesetz- 
ten Organosiliciumverbindungen aus Einheiten der Formel 
(1). mindestens einen Rest X und mindestens einen Rest - 
OR^ auf mit R^ gleich der obengenannten Bedeutung. 

45 [0009] Bei den erfindungsgemaB eingesetzten Organosili- 
ciumverbindungen kann es sich sowohl um Silane handeln, 
d. h. Verbindungen der Formel (I) mit a + b c = 4, als auch 
um Siloxane, d. h. Verbindungen enthaltend Einheiten der 
Formel (I) mit a + b -I- c < 3. Vorzugsweise handelt es sich 

50 bei den erfindungsgemaB eingesetzten Organosiliciumver- 
bindungen um Organosilane der Formel (T), 
[0010] Falls es sich bei den erfindungsgemaB eingesetzten 
Organosiliciumverbindungen aus Einheiten der Formel (I) 
um Siloxane handelt, sind solche mit einer Viskositat von 

55 0,5 bis 5000 mrn^s bevorzugt und von 1 bis 50 mm^/s be- 
sonders bevorzugt, jeweils bestinmil bei 25°C. 
[0011] Beispiele fur Reste R, R^ , R^, R^ und R"* sind unab- 
hangig voneinander Alkylreste, wie der Methyl-, Ethyl-, n- 
Propyl-, iso-Propyl-, l-n-Butyl-, 2-n-Butyl-, iso-Butyl-, 

60 tert.-Butyl-, n-Pentyl-, iso-Pentyl-, neo-Pentyl-, tert.-Pentyl- 
rest; Hexyhreste, wie der n-Hexylrest; Heptykesle, wie der 
n-Heptybest; Octylreste, wie der n-Octyhest und iso-Octyl- 
reste, wie der 2,2,4- Trimethylpentybrest; Nonybreste, wie 
der n-Nonyb-est; Decyb^ste, wie der n-Decylrest; Dodecyl- 

65 reste, wie der n-Dodecykest; Octadecylreste, wie der n-Oc- 
tadecylrest; Cycloalkylreste, wie der Cyclopentyl-, Cyclo- 
hexyl-, Cycloheptyh-est und Methylcyclohexylreste; Alken- 
ylreste, wie der Vinyl-, 1-Propenyl- und der 2-Propenylrest; 
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Arylreste, wie der Phenyl-, Naphthyl-, Anthryl- und Phen- (3-[dirneihyl{ethoxy}silyl]prop-l-yl)carbainat und O-Me- 
anthrylrest; Alkarylreste, wie o-, m-, p-Tolylreste; Xylylre- thyl-N-(3-[dimethyl{methoxy)silyl]prop-l-yl)carbamat; O- 
stc und Ethylphenylieste; und Aralkylrcste, wie der Benzyl- Alkyl-N-(2-[trialkoxysilyl]eth> l-yl)carbamate, wie z. B. O 
rest, der a- und der P-Phenylethylresi. Ethyl-N-(2- [triethoxysilyl]eth- 1-y l)carbainat und O-Me- 
[0012] Beispiele fiir subsLituierte Kohlenwassersioffreste 5 thyl-N-(2-[trimetfaoxysilyl]eth-l-Yl)carbamat; O-Alkyl-N- 
R, R\ R^, R^ und R"^ sind unabhangig voneinander Halogen- (2-[dialkoxy { alkyl) silyl]eth- 1 -yl) carbamate, wie z. B. O- 
alkylreste, wie der Chlf?rnieihyl-, 2-Chlorethyl- und der 3- Ethyl-N-(2-[diethoxy{ methyl )silyl]eth-l-yl)carbaniat und 
Chlorpropyh-est, und Halogenarylreste, wie der o-, m- und OMeihyl-N-(2-[dimethoxy {methyl }silyl]eth-l-y l)carba- 
p-Chlorphenylrest. mat; ()-Alkyl-N-(2-[alkoxydialkylsiiyl]eth-l-yl)carbamate, 
[0013] Bei Rest R handelt es sich bevorzugt um einwer- l<) wic z. B. 0-Ethyl-N-[2-[dimethyl{ethoxy}silyl]eth-l- 
tige, SiC-gebundene, gegebenenfalls mil Halogen-, Amin- yl)carbamat und 0-Methyl-N-(2-[methoxydimethylsi- 
oder Mercaptogruppen substituierte Kohlenwasserstoffreste lyljeth-l-yl)carbamat; 0-Alkyl-N-(trialkoxysilylme- 
mit i bis 40 Kohlenstoffatomen, die durch Sauerstoffatome thyi)carbamate, wie z. B. OEt.hyl-N-(triethoxysilylme- 
unterbrochen sein konnen. thyl)carbamat und O-Methyl-N-(trimethoxysilylmethyl)- 
[0014] Besonders bevorzugt handelt es sich bei Rest R um 15 carbamat, 0-Alkyl-N-(dialkoxy[alkyl]silyImethyl)carba- 
KohlenwasscrstofEreste mit 1 bis 8 Kohlenstoffatomen, ins- mate, wie z. B. 0-Ethyl-N-(diethoxy [methyl] si lylme- 
bcsondere um Methyl-, Ethyl-, Propyl-, Butyl- oder Phenyl- thyl)carbamat und OMethyl-N(dimethoxy[methyl]silylme- 
rcste. thyl)carbamat, 0-Alkyl-N-(alkoxydialkylsilylmethyl)carba- 
[0015] Bei Rest R\ R^ und R'* handelt es sich unabhangig mate, wie z. B. 0-Ethyl-N-(dimethyl[ethoxy]silylme- 
voneinander bevorzugt um einwerlige Kohlenwasserstoffre- 2o thyl)carbamat und 0-Methyl-N-(dimethyl[methoxy]silyl- 
ste mit 1 bis 40 Kohlenstoffatomen. die durch Sauerstoffa- methyl)carbamat; sowie OEthyl-N-(3-[tris(2-methoxyeth- 
tome unterbrochen sein konnen. 1-oxy ) silyI]prop- l-yl)carbamat, 0-Ethyl-N-(3- [bis { 2-me- 
[0016] Besonders bevorzugt handelt es sich bei Rest R\ thoxyeth-l-oxy)methylsilyl]prop-l-yl)carbamat, O-Ethyl- 
R^ und R** unabhangig voneinander um KohlenwasserstofiF- N-(3-[triphenoxysilyl]prop-l-yl)carbamat, 0-Ethyl-N-(3- 
reste mit 1 bis 8 Kohlenstoffatomen, insbesondere um den 25 [methyldiphenoxysilyl]prop-l-yl)carbamat, OEthyl-N-(2- 
Methyl-, Ethyl-, Propyl-, Isopropyl-, Phenyl- und Vmylrest. chlor-4-[tri-n-butoxysilyl]but-l-yl)carbamat, 0-Ethyl-N-(3- 
[0017] Beispiele fiir Reste Y sind Alkylenreste, wie der chlor-5-[tri-n-propoxysilyl]pent-l-yl)carbamat, O-Ethyl-N- 
Methylen-, Ethylen-, n-Propylen-, iso-Propylen-, n-Buty- (2-[tricyclopentoxysilyl]eth-l-yl)carbaraat, O-Methyi-N- 
len-, iso-Butylen-, tert.-Butylen-, n-Pentylen-, iso-Pentylen- (2-[2-{trimethoxysilyl}eth-l-oxy]eth- 1-oxy )carbamat, O 
, neo-Pentylen-, tert.-Pentylcnrcst; Hexylenreste, wie der n- 30 Ethyl-N-(2-[2-{dimethoxy(methyl)silyl}eth-l-oxy]eth-l- 
Hexylenrest; Heptylenreste, wie der n-Heptylenrest; Octy- ylthio)carbamat; 0-Aryl-N-(3-[t^ialkoxysilyl]prop-l-yl)car- 
lenreste, wie der n-Octylenrest und iso-Octylenreste, wie baraate, wie z. B. 0-Phenyl-N-(3-[triethoxysilyl]prop-l- 
der 2,2,4-Trimethylpentylenrest; Nonylenreste, wie der n- yl)carbamau 0-Phenyl-N-(3-[U-imethoxysilyl]prop-l- 
Nonylenrest; Decylenrcste, wie der n-Decylenrest; Dodecy- yl)carbamat und 0-Phenyl-N-(3-[tripropoxysilyl]prop-l- 
lenreste, wie der n -Dodecy lenrest; Octadecylenreste, wie 35 yl)carbamat; 0-Aryl-N-(3-ldialkoxy{alkyl}silyl]prop-l- 
der n-Octadecylenrest; Aiken ylenreste, wie der Vinylen- yl)carbamate, wie z. B. C>-Phenyl-N-(3-[diethoxy{me- 
und n-Propenylenrest; Arylenreste, wie der Phenylen-, Phe- thyl}silyl]prop-l-yl)carbamat und 0-Phenyl-N-(3- [dime- 
nylmethylen-, Phenylethylen- und der Phenylpropylenrest. thoxy{ methyl )silyl] prop- l-yl)carbamat; O Aryl-N-(3- [al- 
[0018] Bevorzugt ist g gleich 0. koxydialkylsilyi]prop-l-yl)carbamate, wie z.B. O-Phenyl- 
[0019] Bevorzugt handelt es sich bei dem Rest Y um 40 N-(3-[dimethyl{ethoxy)siIyllprop-l-yl)carbamat und O- 
zweiwertige Kohlenwasserstoffreste mit 1 bis 40 Kohlen- Phenyl-N-(3-[dimethyl{methoxy}silyl]prop-l-yl)carbamat; 
sloffatomen, die durch Sauerstoffatome unterbrochen sein OAi7l-N-(2-[trialkoxysilyl]eth-l-yl)carbamale, wie z.B, 
konnen. Besonders bevorzugt handelt es sich bei dem Rest 0-Phenyl-N-(2-[uiethoxysilyl]eth-l-yl)carbamat und O- 
Y um zweiwertige Kohlenwasserstoffreste mit 1 bis 8 Koh- Phenyl-N-(2-[trimethoxysilyl]eth- 1 -yl)carbamat; O-Aryl- 
lenstoffatomen, insbesondere um den Methylen-, Ethylen- 45 N-(2-[dialkoxy{alkyl}silyl]-eth-l-yl)carbamate, wie z.B. 
und n-Propylenrest. 0-Phenyl-N-(2-[diethoxy(methyl}silyl]eth-l-yl)carbamai 
[0020] Beispiele fiir Rest Z sind Fluor-, Chlor-, Brom- und und 0-Phenyl-N-(2-[dimethoxy { methyl } silyl]eth- 1 -yl)car- 
Jodatome, wobei Chlor- und Bromatome bevorzugt und das bamat; (>Aryl-N-(2-[alkoxydialkylsilyl]eth-l-yl)carba- 
Chloratom besonders bevorzugt ist. mate, wie z.B. OPhenyl-N- [2- [dimethyl {ethoxy)silyl]- 
[0021] Bevorzugt hat a den Wert 0, 1 Oder 2. 50 eth-l-yl)carbamat und 0-Phenyl-N-(2-[methoxydimethylsi- 
[0022] Der Wert fur b ist im Fall von Silanen der Formel lyl]eth-l-yl)carbamat; 0-Aryl-N-(trialkoxysilylmethyl)car- 
© bevorzugt 1, 2 oder 3. bamate, wie z. B. 0-Phenyl-N-(triethoxysilylmethyl)carba- 
[0023] Bevorzugt hat c den Wert 0, 1 oder 2. Im Fall von mat und 0-Phenyl-N-(trimethoxysilylmethyl)carbamat, O- 
Silanen der Formel (I) ist c bevorzugt 1 oder 2. Aryl-N-(dialkoxy[alkyl]silylmethyl)carbamate, wie z. B. O 
[0024] Der Wert fur d ist bevorzugt 1 Oder 2. 55 Phenyl-N-(diethoxy [methyl] silylmethyl)carbamat und O- 
[0025] Bevorzugt hat e den Wert 0 oder 1. Phenyl-N(dimethoxy[methyl]silylmethyl)carbamat, O- 
[0026] Bevorzugt hat f den Wert 2 oder 3. Aryl-N-(alkoxydialkylsilylmethyl)carbamate, wie z. B. O 
[0027] Beispiele fur die im erfindungsgemaBen Verfahren Phenyi-N-(dimethyl[ethoxy]silylmethyl)carbamat und O- 
einsetzbaren Organosiliciumverbindungen aus Einheiten Phenyl-N-(dimethyl[methoxy)silylmethyl)carbamat; sowie 
der Formel (I) sind 0-Alkyl-N-(3-[trialkoxysilyl]prop-l- 60 O-Pheny l-N-(3-[Uis{ 2-methoxyelh- 1-oxy }silyl] prop- 1- 
yl)carbamate, wie z. B. 0-Ethyl-N-(3-[triethoxysilyl]prop- yl)carbamat, 0-Phenyl-N-(3-[bis{2-methoxyeth- 1-oxy )me- 
l-yl)carbamat, 0-Methyl-N-(3-[nimethoxysilyl]prop-l- thy Isilyl] prop- l-yl)-carbamat, 0-Phenyl-N-(3-[U-iphenoxy- 
yl)carbamat und 0-Ed3yl-N-(3-[tripropoxysilyl]prop-l- silyl]prop-l-yl)carbamat, OPhenyl-N-(3-[methyldiphen- 
yl)carbamat; 0-Alkyl-N-(3-[dialkoxy{alkyi}silyllprop-l- oxysilyl]prop-l-yl)carbamat, 0-Ethyl-N-(2-chlor-4-[tri-n- 
yl)carbamate, wie z. B. 0-Ethyl-N-(3-[dicthoxy{ methyl) si- 65 butoxysilyl]but-l-yl)carbaraat, 0-Ethyl-N-(3-chlor-5-[U^-n- 
lyl]prop-l-yl)carbamat und 0-Methyl-N-(3-[dime- propoxysilyl]pent-l-yl)carbamat, 0-Ethyl-N-(2-[u-icyclo- 
thoxy ( methyl } silyl]prop- 1 -yl)carbamat; 0-Alkyl-N-(3-[al- pentoxysilyl]eth- 1-y l)carbamat, 0-Methyl-N-(2- [2- { trime- 
koxydialkylsilyl]prop-l-yl)carbaniate, wiez.B. OEthyl-N- th6xysilyl}eth-l-oxy]eth- 1-oxy )carbamat, 0-Ethyl-N-(2- 
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[2-{dimethoxy(melhyl)sih : }elh-l-oxy]eth'l-ylthio)carba- thyl)carbamat besonders bevor/i sind. 

mat; 0-AlkYl-N-(3-Ltrialkoxysilylpolydimethylsilox- [0029J Die im erfindungsgemiilSen Verfahren eingesetzten 

yl]p'rop-l-yl)carbamatc und 0-Aryl-N-(3-[trialkoxysilylpo- Organosiliciumverbindungcn aus Emheiten der Formel (I) 

lydimethylsiioxyl]prop-l-yl)-carbamate mit 1-5000 Silo- sind handelsubbche Produkte bzw. nach in der Siliciumche- 

xan-Einheiten, wie z. B. 0-Ethyl-N-(3-[trimethoxysilylpo- 5 mie tiblichen Verfahren herstellbar, wie etwa in einer "Ein- 

lydimethylsiloxyl]prop-l-yl)carbamaie, 0-Phenyl-N-(3- Topf-Reakdon" aus einer aminooi^ganofiinktionellen Siiici- 

[trimethoxysilylpolydimelhvlsiioxyl]prop-l-yl)carbaiiiate; umverbindung. 

OAlkyl-N-(3-[dialkoxy[alkyl}silylpolydimethylsiloxyl]- [0030] Sofem die erfindungsgcniaB eingesetzten Verbin- 

prop-l-yi)carbamaie und 0-Aryl-N-(3-[dialkoxy {alkyl}si- dungen der Formel (I) nicht handelsublich sind, lassen sicii 

lylpolydimethylsiloxyl]prop-l-yl)carbamate mil 1-5000 Si- lO diese auf sehr einfache Weise nach herkSnimlichen Metho- 

loxan-Einheiten, wie B. 0-Ethyl-N-(3-[dimethoxy (me- den z. B. aus entsprechendun Amin-Verbindungen durch 

thyl)silylpolydimctliylsiloxyl]prop-l-yl)carbamate, O-Phe- Umsetzung mit Chlorameisensaureestem Oder aus entspre- 

nyl-N-(3-[dimethoxy{ methyl }-silylpolydimethylsilox- chenden Halogen- Verbindun gen durch nucleophile Substi- 

yl]prop-l-yl)carbamate; OAlkyl-N-(3-[alkoxydialkylsilyl- tution von Halogenid gegen Isocyanat mit Cyanat-Salzen 

polydimethylsiloxyl]prop-l-yl)carbamate und OAryl-N- 15 wie z, B. Kaliumcyanat in Gegenwart von Alkoholen in 

(3-[alkoxydialkyisilylpolydimethylsiloxyl]prop-l-yl)-car- inerten Losungsmitteln wie z.B. DMF oder Toluol in Gc- 

bamate mit 1-5000 Siloxan-Einheiten, wie z. B. OEthyl-N- genwart oder in Abwesenheit eincs Phasentransferkatalysa- 

(3-[methoxydimethylsilylpolydimethylsiloxyl]prop-l- tors bei Temperaturen zwischen 100-150°C erhalten. 

yl)carbamate, O Phenyl-N-(3-[methoxydimethyIsilylpoly- [0031] Beispiele fiir die im erlindungsgemaBen Verfahren 

dimethylsiloxyl]prop-l-yl)carbamale. 20 einsetzbaren Silane und Gennane der Formel (HI) sind Di- 

[0028] Bevoriiugt handelt es sich bei den im erfindungsge- halogendiorganosilanc wie z, B. Dichlordimethylsilan, Di- 

maBen Verfahren eingesetzten Organosiliciumverbindungcn bromdimethylsilan, Dichlordiethylsilan, Dichlordivinylsi- 

aus Einheiten der Formel (I) um 0-Alkyl-N-(3-[trialkoxysi- Ian, Dichlor(methyl)vinylsilan, Dichlor(ethyl)vinylsilan, 

lyl]prop-l-yl)carbamate, 0-Aryl-N-(3-[trialkoxysilyl]prop- Dichlor(methyl)phenyisilan, Dichlor- (phenyl) vinylsilan, 

l-yl)carbamate, 0-Alkyl-N-(3-[dialkoxy{alkyl}silyl]prop- 25 Trihaiogen(organo) silane wie z.B. Trichlor-(methyl)silan, 

l-yl)carbamate, 0-Aryl-N-(3-[dialkoxy{alkyl}silyl]prop-l- Trichlor(chlormethyl)silan, Tribrom(methyl)silan, Tri- 

yl)carbamate, 0-Alkyl-N-(3-[alkoxydialkylsilyl]prop-l- brom(brommethyl)silan, Trichlor(phenyl)silan, Tribrom- 

yl)carbamate, 0-Aryl-N-(3-[alkoxydialkylsilyl]-prop-l- (phenyl)silan, Trichlor(vinyl)silan und Tribrom(vinyl)silan 

yl)carbamate, OAlkyl-N-(trialkoxysilylmethyl)carbamate, sowie Chlorgermane, wie z.B. Trichlor(methyI)german, 

0-Aryl-N-(trialkoxysilylmethyl)carbamate, 0-Alkyl-N- 30 Trichlor-(phenyi)german, Dichlor(dimethyl)german undDi- 

(dialkoxy-[alkyl]silylmethyl)carbaraate, 0-Aryi-N-(dial- chlor(diphenyl)-german, Dihalogendialkoxysilane, wie 

koxy[alkyl]silylmethyl)carbamate, O- Alky l-N-(alkoxy dial- z. B. Dichlordimethoxysilan, Dichlordiedioxysilan, Di- 

kylsilylmethyl)carbamale und 0-Aryi-N-(alkoxydialkylsi- chlordiphenoxysilan, Dibromdimethoxysilan, Dibromdieth- 

lylmethyl)carbamate des zuvor genannten Typs, wobei O- oxysilan, Dibromdiphenoxysilan, pihalogen-(alkoxy)alkyl- 

Ethyl-N-(3-[triethoxysilyl]prop-l-yi)carbamat, OMethyl- 35 silane, wie z. B. Dichlor(methoxy)methylsilan, Dichlor(et- 

N-(3-[triethoxysilyl]prop-l-yl)carbamat, 0-Phenyl-N-(3- hoxy)methylsilan, Dichlor(phenoxy)methylsilan, Dichlor- 

[triethoxysilyl]prop-l-yl)carbamat, 0-Ethyl-N-(3-[trime- (methoxy)phenylsilan, Dichlor(ethoxy)phenylsilan und Di- 

thoxysilYi]prop-l-yi)carbamat, 0-Methyl-N-(3-[trimethox- chlor-(phenoxy)phenylsilan. 

ysilyl]prop-l-yl)carbamat, 0-Phenyl-N-(3-ltrimethoxysi- [0032] Bevorzugt handelt es sich bei den im erfindungsge- 

lyl]prop-l-yl)carbamat, OEthyl-N-(3-[diethoxy(me- 40 maBen Verfahren eingesetzten Halogenverbindungen der 

thyl}silyl]prop-l-yl)carbamat, 0-Methyl-N-(3-[diet- Formel (HI) um Trichloralkylsilane, Trichloralkenylsilane, 

hoxy{methyl}silyl]prop-l-yl)carbamat, 0-Phenyl-N-(3- Dichlor(alkenyl)alkylsilane und Dichlor(alkoxy)alkyisilane 

[diethoxy { methyl } sily l]prop- 1 -yi)carbamat, 0-Ethyl-N-(3- des zuvor genannten IVps, wobei Trichlor(methyl)silan, Tri- 

[dimethoxy( methyl }s'ilyl]prop-l-yl)carbamat, OMethyl- chlor(phenyl)silan, Trichlorvinylsilan, Dichlordimethylsi- 

N-(3-[dimethoxy{methyl}silyl]prop-l-yl)carbamat, OPhe- 45 Ian, Dichlor(methyl)vinylsilan, Dichior(methyl)phenylsi- 

nyl-N-(3- [dimethoxy ( methyl } silyljprop- 1 -yl)carbamat, O- Ian, Dichlor(methoxy)methylsiian, Dichlor-(ethoxy)methyl- 

Ethyl-N-(3-[ethoxydimethylsilyl]prop-l-yl)carbamat, O- silan, Dichlor(phenoxy)methylsilan, Dichlor(methoxy)vi- 

Methyl-N-(3-[ethoxydimethylsilyl]prop-l-yl)carbamat, O- nylsilan, Dichlor(ethoxy)vinylsilan und Dichlor(phenoxy)- 

Phenyl-N-(3-[ethoxydimethyisilyl]prop-l-yl)carbamat, O- vinylsilan besonders bevorzugt sind. 

Ethyl-N-(3-[methoxydimethylsilyl]prop-l-yl)carbamat, O- 50 [0033] Die im erfindungsgemaBen Verfahren eingesetzten 

Methyl-N-(3-[methoxydimethylsilyl]-prop-l-yl)carbamat, Silane und Germane der Formel (IE) sind handelsubUche 

0-Phenyl-NK3-[niethoxydimethylsilyl]prop-l-yl)carbamat, Produkte bzw. nach in der SiUciumchemie ublichen Verfah- 

0-Ethyl-N-(triethoxysilylmethyl)carbamat, OMethyl-N- ren herstellbar. 

(triethoxysilylmethyl)carbamat, 0-Phenyl-N-(triethoxysi- [0034] Bei dem erfindungsgemaBen Verfahren werden Or- 

lylmethyl)carbamat, 0-Ethyl-N-(trimethoxysilyLme- 55 ganosiliciumverbindungen aus Einheiten der Formel (I) und 

lhyl)carbamat, 0-Methyl-N-(trimethoxysilylmethyl)carba- die Halogen verbindung der Formel (HI) in einem molaren 

mat, 0-Phenyl-N-(trimethoxysilylmethyl)carbamat, O- Verhaltnis zueinander von bevorzugt 1 : 0,8 bis 1 : 100, be- 

Ethyl-N-(diethoxy{ methyl) silyhnethyl)carbamat, O-Me- sonders bevorzugt in einem molaren Verhaltnis von 1 : 0,9 

thyl-N-(diethoxy( methyl) silylmethyl)carbamat, O-Phenyl- bis 1 : 3, insbesondere in einem molaren Verhaltnis von 1 : 1 

N-(diethoxy( methyl) sily lmethyl)carbamat, 0-Ethyl-N-(di- 60 bis 1 : 1,3, eingesetzt. 

methoxy[ methyl} sily Lmethyl)carbamat, 0-Methyl-N-(di- [0035] Das erfindungsgemafie Verfahren kann, falls er- 

methoxyi methyl }silylmethyl)carbamat, 0-Phenyl-N-(di- wunscht, in Anwesenheit eines Saurefangers durchgefiihrt 

methoxy{methyl}-silylmethyl)carbamat, 0-Ethyl-N-(eth- werden, was bevorzugt ist. 

oxydimethylsilylmethyl)carbamat, OMethyl-N-(ethoxydi- [0036] Beispiele fiir die im erfindungsgemaBen Verfahren 

methylsilylmethyl)carbamat, 0-Phenyl-N-(ethoxydimethyl- 65 gegebenenfalls einsetzbaren Saurefanger sind tertiare 

silyLmethyl)carbamat, 0-Ethyl-N-(methoxydimethylsilyl- Amine, z, B. N,N-Dimethylanilin, N,N-Diethylanilin, Pyri- 

methyl)carbamat, 0-Methyl-N-(methoxydimethylsilyhne- din, Trialkylamine, wie z. B. Trimethylamin, Tri-n-propyla- 

thyl)carbamat und 0-Phenyl-N-(methoxydimethylsilylme- min, Triisopropylamin, Tri-n-butyiamin, Triisobutylamin 
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und Triethylamin, anorganische Bast- n des 'J\ ps MOH und 
M2O mit M gleich beispielsweisc T.i, Na oder K, M'(OH)2 
und M'O niit M' gleich 2. B. Mi; odcr Ca, M"2C03 und 
M"H(:03 niit M" gleich z. B. Li, Na oder K, M"'C03 und 
M"'(HC:03)2 mit M'" gleich z. B. Mg oder Ca. 
[0037J Bevorzugl handelt es sich bei den erfmdungsge- 
iiiiiB einsetzbaren Saurefangem um teriiare Amine, wie z. B. 
Pyridin, NjNJ-Dimethylanilin, Trimethylajnin, Triethylamin, 
Tri-n-propylamin, Triisopropylamin, Tri-n-butylamin und 
Triisobutylamin, wobei Triethylamin besonders bevorzugt 
isL. 

[003XJ Falls bei dem erfindungsgetnaBen Verfahren Sau- 
ref anger eingesetzt werden, so werden diese gegeniiber den 
Halogen verbindungen der Formel (HI) in einem molaren 
Verhaltnis von bevorzugt 1 : 0,8 bis 1 : 100, besonders be- 
vorzugl in einem molaren Verhaltnis von 1 : 0,9 bis 1:3, 
insbesondere in einem molaren Verhaltnis von 1:1 bis 
1 : 1,3 eingesetzt. ■ " 

[0039] Das erfindungsgemaBe Vcrlahren kann in Anwe- 
senheit eines inerten. Losungsmiticls durchgefuhrt werden, 
was bevorzugt ist. 

[0040] Beispiele fiir die im erfindungsgemafien Verfahren 
gegebenenfalls einsetzbaren inerten Losungsmittel sind po- 
lare aprotische Losungsmittel wie z. B. Ethylacetat, Essig- 
saureanhydrid, Dimethylformamid, N-MethylpyrroUdon, 
Dimethylsulfoxid, Acetonitril, Dialkylether, wie z. B. Die- 
thylether, Di-n-butylether, Di-t-butylether, tert.-Butylme- 
thylether, Tetrahydrofuran oder 1,4-Dioxan, halogenierte 
KohlenwasserstofFe wie Chlorofonn, Dichlomiethan, Tetra- 
chlorkohlcnstoff. Halogen benzole, Kohlenwasserstoffe wie 
z. B. n-Hexan, Cyclohexan, n-Heptan, n-Pentan, n-Octan, 
iso-Octan, Petrolether und aromatische Kohlenwasserstoffe 
wie z. B. Benzol, Toluol und Xylole sowie auch Mischun- 
gen dieser Losungsmittel. 

[0041] Bevorzugt handelt es sich bei den erfindungsge- 
maB einsetzbaren inerten Losungsmitteln um Kohlenwas- 
serstoffe wie z. B. n-Hexan, Cyclohexan, n-Heptan, n-Pen- 
tan, n-Octan, iso-Octan, Petrolether, aromatische Kohlen- 
wasserstoffe wie z. B. Toluol und Xylole, Dichlormethan 
und Ethylacetat, wobei aromatische Kohlenwasserstoffe wie 
z. B. Toluol und Xylole besonders bevorzugt sind. 
[0042] Falls bei dem erfindungsgemafien Verfahren inerte 
Losungsmittel eingesetzt werden, so handelt es sich um 
Mengen um bevorzugl 10 bis 5000 Gewichtsteile, besonders 
bevorzugt 100 bis 600 Gevdchtsteile, jeweils bezogen auf 
100 Gewichtsteile der Verbindung nach Formel (HI). 
[0043] Bei den im erfindungsgemaBen Verfahren einge- 
setzten Komponenten kann es sich jeweils um eine Art einer 
solchen Komponente wie auch um ein Gemisch aus minde- 
stens zwei Arten einer jeweiUgen Komponente handeln, 
[0044] Das erfindungsgemaBe Verfahren wird bei einer 
Temperatur zwischen bevorzugt 0 und 180**C, besonders be- 
vorzugt zwischen 40 und 130°C, insbesondere zwischen 70 
und 1(X)°C, und einem Druck der umgebenden Atmosphare, 
also etwa zwischen 900 und llCX) hPa, durchgefuhrt. 
[0045] In einer bevorzugten Ausfuhrungsform des erfin- 
dungsgemaBen Verfahrens wird zu der Verbindung der For- 
mel (I) in Gegenwan von Saurefanger die Halogenverbin- 
dung der Formel (III) bei einer Temperatur zwischen 20 und 
70°C zugegeben und die Mischung nach beendeter Zugabe 
auf eine Temperatur im Bereich von 60 bis 130°C erhitzt. 
[0046] In einer besonders bevorzugten Ausfuhrungsform 
des erfindungsgemaBen Verfahrens wird zu einer Losung 
der Verbindung der Formel (I) in einem der beschriebenen 
Ix)sungsniittel in Gegenwart von Saurefanger die Halogen- 
verbindung der Formel (EI) bei einer Temperatur zwischen 
20 und 40°C zugetropft, geriihrt und die Mischung anschlie- 
Bend auf 100°C erhitzt. 
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[0047] Nach Beendigung des erfindungsgcmaBcv Verfah- 
rens kdnnen die erhaltenen Produkte nach liblichc;: und bis- 
her bekanntcn Vcrfahrensweisen abgetrcnnl warden. Vor- 
zugsweise wird der erhaltene Feststoff abfiltriert .und das 
5 Filtral von Niedrigsiedem befreit, worauf das Produkt in ei- 
ner Reinheit von > 99% und einer Ausbeute von > ■ J% er- 
halten wird. 

[0048] Besonders bevorzugt wird nach dem Ah iltrieren 
des Feststoffs der Filterkuchen zweimal mit dem i.osungs- 

10 mittel gewaschen. Filtrat und Waschlosungcn werden verei- 
nigt und anschlieBend unter reduziertein Druck von den 
Niedrigsiedem befreit. Das zuriickbleibende Produkt kann, 
falls gewunscht, z. B. durch DestiUation, beispielsweise an 
einer Destillationsbrucke, einer Kurzweg-Kolonne oder ei- 

15 nem Dunnschicht-Verdampfer, kontinuierlich oder ciiskonti- 
nuierlich gereinigt werden. Das als Nebcnproduki mgefal- 
lene Silan bzw. German kann vom Losungsmittel ciurch de- 
stillative Verfahren getrennt werden. 

[0049] Bei dem erfindungsgemaBen Verfahren werden 
20 Isocyanatgruppen aufweisende Org anos i lie in m verbindun- 
gen erhaltcn, die bevorzugt eine Struktur analog zu den ein- 
gesetzten Organosiliciumverbindungen aus Einheiten der 
Formel (I) aufSveisen, d. h. also aus Einheiten der Formel 

25 IU(R^O)bAcSiO(^a-b-*y2 (r) 

bestehen, wobei 

R, R\ a, b und c die oben angegebenen Bedeutungen haben 
und A einen SiC-gebundenen Rest der Fomiel - Y-NCO be- 
30 deutet mit Y gleich der oben genannten Bedeutung, mit der 
MaBgabe, daB die Summe a + b + c < 4 ist und die Organo- 
silicium verbindung aus Einheiten der Formel (I') minde- 
stens einen Rest A aufweist. 

[0050] Beispiele fiir nach dem erfindungsgemaBen Ver- 

35 fahren darsteUbare Isocyanatgruppen aufweisende Oi^ano- 
siliciumverbindungen sind Trialkoxy(3-isocyanatoprop-l- 
yl)silane wie z. B. Triethoxy(3-isocyanatoprop-l-yl)silan, 
Trimethoxy(3-isocyanatoprop- l-yl)siian, Tripropoxy(3-iso- 
cyanatoprop- 1-yl) silan, Dialkoxy(alkyl)(3-isocyanatoprop- 

40 l-yl)silane wie z. B. Diethoxy(methyl)(3-isocyanatoprop-l- 
yl)silan, .Dimethoxy(methyl)(3-isocyanatoprop- 1-yl)- silan, 
Aikoxydialkyl(3-isocyanatoprop-l-yl)silane wie z. B, Elh- 
oxydimethyl(3-isocyanatoprop- 1-yl) silan, Methoxydime- 
thyl(3-isocyanatopr6p- l-yl)silan, Trialkoxy(2-isocyanato- 

45 eth-l-yl)silane wie z. B, Triethoxy(2-isocyanatoeth-l-yl)si- 
lan, Trimethoxy(2-isocyanatoeth-l-yl)silan, Dialkoxy(al- 
kyl)(2-isocyanatoeth-l-yl)silane wie z. B. Diethoxy(me- 
. thyl)(2-isocyanatoeth-l-yl) silan, Dimethox y (methyl) (2- 
isocyanatoeth-l-yl) silan, Alkoxydialkyl(2-isocyanatoeth- 

50 l-yl)silane wie z. B. Ethoxydimethyl(2-isocyanatoeth-l- 
yl)silan, Methoxydimethyl(2-isocyanaioeth-l-yl)silan, TVi- 
alkoxy(isocyanaiomethyl)silane wie z, B. Triethoxy(isocya- 
natomethyl)silan, Trimethoxy(isocyanatomethyl)silan, 
Dialkoxy(alkyl)(isocyanatomethyl)silane wie z. B. Diet- 

55 hoxy(methyl)-(isocyanatomethyl)silan, Dimethoxy(me- 
thyl)(isocyanatomethyl)silan, Alkoxydialkyl(isocyanatome- 
thyl)silane wie z. B. Ethoxydimethyl(isocyanatomethyl)si- 
lan, Methoxydimethyl(isocyanatomethyl)-silan, sowie (3- 
Isocyanatoprop- l-yl)tris(2-methoxyethoxy)silan, (3-Isocya- 

60 natoprop-l-yl)bis(2-methoxyethoxy)methylsilan, (3-Iso- 
cy anatoprop- 1 -Yl)triphenoxysilan, (3-Isocy anatoprop- 1- 
yl)diphenoxy(methyl)silan, (4-Isocyanato-2-chlorbutl- 
yl)iri-n-butoxysilan, (5-Isocyanato-3-chlor-peni- 1 -yl)tripro- 
poxysilan, (2-Isocyanatoeth-l-yl)tricyclopentoxysilan, (2- 

65 [2-Isocyanatoeth-l-oxy]eth-l-oxy)trimethoxy silan, (2-[2- 
Isocyanatoeth- 1 -ylthio]-eth- 1 -ox y)methyldiethoxy silan. 
[0051] Zusatzlich zu den erfindungsgemaB hergestellten 
Isocyanatgruppen aufweisenden Organosiliciumverbindun- 
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^on konnen bei dem erfindungsgemaBen Verfahren als Bei- 
produkt Organyloxyhalogensilane oder -gennane erhalten 
wcrden, die sehr haufig ein wcitercs Zielprodukt sein kon- 
nen. 

[0052] Bei dem erfindungsgemaBen Verfahren konnen die 
Beiprodukle Organyloxyhalogensilane oder -gennane in 
aquimolarerMenge, bc/ogen auf die Isocyanatgruppen auf- 
vvcisende Organosiliciumverbindungen, erhalten werden. 
(00533 Beispiele fiir Organyloxyhalogensilane und -ger- 
mane, die nach dem erfindungsgemaBen Verfahren erhalten 
werden konnen, sind Dichlor(methoxy)methylsilan, Di- 
chlor(ethoxy)methylsilan, Chlor-(dimethyl)methoxysilan, 
Chlor(dimethyl)ethoxysilan, Dichlor-(ethyl)methoxysilan, 
Dichlor(ethoxy)ethylsilan, Dichlor(ethoxy)phenylsilan, Di- 
chlor(methoxy)phenylsilan , Dichlor(methoxy)vinylsilan, 
Dichlor(ethoxy)vinylsilan, Dichlor(phenoxy)-vinyisilan, 
( 'hlor(diphenyl)ethoxysilan, Chlor(diphenyl)methoxysilan, 
(:hlor(methoxy)methyl(vinyl)silan, Chlor(ethoxy)methyl- 
(vinyl)silan, Dichlor(methoxy)vinylsilan, Dichlor(et- 
hoxy)vinylsilan, Brom(dimethyl)raethoxysilan, Di- 
brom(methyl)propoxysilan, Brom(ethoxy)diphenylsilan, 
Dichlor(methoxy)methylgerman, Dichlor(ethoxy)methyl- 
german, Dichlor(methoxy)phenylgerman und DichIor(ei- 
hoxy)phenylgerman, 

[0054] Das erfindungsgemafie Verfahren hat den Vorteil, 
daB es sehr einfach in der Durchfiihrung ist. 
[0055] Des weiteren hat das erfindungsgemdBe Verfahren 
den Vorteil, daB bei niedrigen Temperaturen und in kurzer 
Zeit Isocyanatgruppen aufweisende Organosiliciumverbin- 
dungen in hervorragenden Ausbeuten hergestellt werden 
konnen, 

[0056] Das erfindungsgemafie Verfahren hat den Vorteil, 
daB der meist unerwunschte Organyloxy-/Halogen-Aus- 
tausch am Siliciumatom der gewunschten Isocyanat-Verbin- 
dung unterdriickt werden kann. 

[0057] Das erfindungsgemafie Verfahren hat den Vorteil, 
daB Organyloxyhalogensilane selektiv daigestellt werden 
konnen. 

[0058] Femer hat das erfindungsgemafie Verfahren den 
Vorteil, daB insbesondere die Darstellung der Carbamate der 
Formel ® und deren Umsetzung zu den Isocyanat-Verbin- 
dungen in einer "Ein-Topf-Reaktion ausgehend von den 
entsprechenden, leicht verfiigbaren und preiswerten, von 
Verbindungen der Formel (I) abzuleitenden aminsubstimier- 
ten Derivaten erfolgen kann. 

[0059] Die erfindungsgemafi hergestellten Isocyanatgrup- 
pen aufweisenden Organosilicium verbindungen konnen fur 
alle Zwecke eingesetzt werden, fiir die sie auch bisher ein- 
gesetzt wurden. Insbesondere finden sie Verwendung als 
Haftvermittler, als Modifizierer fiir anorganische Oberfla- 
chen, als Quervemetzer usw. in anorganischen und organi- 
schen Polymer-Dicht- und Klebemassen. 
[0060] Organyloxyhalogensilane, die bei dem eriindungs- 
gemaBen Verfahren als Beiprodukte erhalten werden kon- 
nen, sind sehr haufig Ausg an gs verbindungen fur funktio- 
neUe Silane, die ihrerseits z. B. Verwendung als Vemetzer 
und Fiillstoffe in Harzen, Elastomeren, Klebstoffen, Be- 
schichtungen undFarben finden. Daruberhinaus werden Or- 
ganyloxyhalogensilane in der Kunststoff-Industrie einge- 
setzt. 

[0061] In den nachfolgenden Beispielen beziehen sich alle 
Angaben von Teilen und Prozentsatzen, soweit nicht anders 
angegeben, auf das Gewicht. Sofem nicht anders angege- 
ben, werden die folgenden Beispiele bei einem Druck der 
umgebenden Atmosphare, also bei etwa 1000 hPa, und bei 
Raumtemperatur, also etwa 20°C bzw. einer Temperatur, die 
sich beim Zusaramengeben der Reaktanden bei Raumtem- 
peratur ohne zusatzliche Heizung oder Kuhlung einstellt. 
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Beispicl 1 



5 Herstellung von Triethoxy(3-isocyanatoprop-l-yl)silan und 
Dichlor(ethoxy)mclhylsilan 

[0062] Zu einer geriihrlcn ]xjsung von 221,4 g 3-Amino- 
prop-l-yltriethoxysilan und 101,2 g Triethylamin in 261,0 g 
10 Xylol wurden bei 20-30°C unter Eis-Kuhlung innerhalb von 
45 Minuten 108,5 g Chlorameisensaureethylester zuge- 
tropft. Nach beendeter Zugabe wurden unter Riihren zu- 
nachst 174,0 g Xylol und 121,4 g Triethylamin zugegeben 
und anschlieBend 179,4 g Trichlor(methyl)silan innerhalb 
15 von 30 Minuten bei einer Tempc ratur zwischen 20 und 40°C 
zugcLropft. Nach beendeter Zugabe ruhrte man die Mi- 
schung 30 Minuten und erhilzte anschlieBend 30 Minuten 
auf 1()()°C. Der wahrend der Reaktion entstandene Nieder- 
schUig wurde abfiltriert und der Filterkuchen zweimal mit je 
20 150 ml Xylol gewaschen. Filtral und Waschlosungen wur- 
den vereinigt und Dichlor(ethoxy)-methylsilan durch frak- 
tionierende Destillation unter vermindertem Druck 
(10 mbar) in einer Reinheit von > 99% und in quantitativer 
Ausbeute (158,9 g) erhalten. Nach Abfiltrieren des DestiUa- 
25 tionsriickstandes erhielt man Triethoxy(3-isocyanatoprop-l- 
yl)silan in einer Reinheit von > 99% ebenfalls in quantitati- 
ver Ausbeute (247,0 g). 



30 



Beispiel 2 

Herstellung von Trimethoxy(3-isocyanatoprop-l-yl)silan 
und Dichlor(methoxy)methylsilan 



[0063] Die in Beispiel 1 beschriebene Verfahrensweise 
35 wurde mit der Abandening wiederholt, daB anstelle von 
221,4 g 3-Aminoprop-l-yltriethoxysilan und 108,5 g Chlo- 
rameisensaureethylester 179,3 g 3-Aminoprop-l-yltrime- 
Ihoxysilan und 94,5 g Chlorameisensauremethylester einge- 
setzt wurden. Man erhielt 144,8 g Dichlor-(methoxy)me- 
40 thylsilan und 205,0 Trimethoxy(3-isocyanatoprop-l-yl)si- 
lan in Reinheiten von jeweils > 99%. 

Beispiel 3 

45 Herstellung von Trimethoxy(3-isocyanatoprop-l-yl)silan 
und Dichlor(methoxy)vinylsilan 

[0064] Die in Beispiel 2 beschriebene Verfahrensweise 
wurde mit der Abandening wiederholt, daB anstelle von 
50 179,4 g Trichlor(methyl)silan 161,5 g Trichlor(vinyl)silan 
eingesetzt wurden. Man erhielt 156,8 g Dichlor(me- 
thoxy)vinylsilan und 205,0 Trimethoxy(3-isocyanatoprop' 
l-yl)silan in Reinheiten von jeweils > 99%. 

55 Beispiel 4 

Herstellung von Trimethoxy(3-isocyanatoprop-l-yl)silan 
und Chlordimethoxy(vinyl)silan 

60 [0065] Die in Beispiel 2 beschriebene Verfahrensweise 
wurde mit der Abandening wiederholt, daB anstelle von 
179,4 g Trichlor(methyl)silan 157,1 g Dichlor(methoxy)vi- 
nylsilan eingesetzt wurden. Man erhielt 152,2 g Chlordime- 
thoxy(vinyl)silan und 205,1 Trimethoxy(3-isocyanatoprop- 

65 l-yl)silan in Reinheiten von jeweils > 99%. 
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'ieispiel5 

Herstellung von Trimcthoxy(3-isocyanatoprop-l-yl)silan 
und Chlordimethoxy(methyl)silan 

[0066] Die in Beispiel 2 beschriebene Verfahrcnsweise 
wurde mil der Abanderung wiedeilioll, daB :iiislelle von 
179,4 g Trichlor(methyl)silan 145,1 g Dichlor(me- 
thoxy)methylsilan eingcsctzl wurden. Man erhielt 140,2 g 
Chlordimethoxy(methyl)silan und 204,9 TCmethoxyCS-iso- 
cyanatoprop-l-yl)silan in Reinheilen von jeweils > 99%. 

Beispiel 6 

Herstellung von Trimelhoxy(3-isocyanatoprop-l-yl)silan 
und Chlor(mct iioxy)mcthyl(vinyl)silan 

[0067] Die in Beispic: 2 beschriebene Verfahrensweise 
wurde mit der Abanderung wiederholt, daB ansieUe von 
179,4 g Trichlor(inelhyl)silan 141,1 g Dichlor(methyl)vi- 
nylsiian eingcsctzt wurden. Man erhielt 136,1 g Chlor(ine- 
thoxy)methyi(vinyl)silan und 204,8 ThmethoxyCB-isocya- 
natoprop-l-yl)silan in Reinheiten von jeweils > 99%. 

Beispiel 7 

Herstellung von Dimethoxy(methyl)(3-isocyanatopro{>-l- 
yl)silan und Dichior(methoxy)methylsilan 

[0068J Die in Beispiel 2 beschriebene Verfahrensweise 
wurde niit der Abanderung wiederholl, dafi ansteUe von 
179,3 g 3-Aniinoprop-l-yltrimethoxysilan 163,3 g 3-Ami- 
noprop-l-yldi me thoxy (methyl) silan eingesetzt wurden. 
Man erhielt 188,8 g Dimethoxy(methyl)(3-isocyanatoprop- 
l-yl)silan in einer Reinheit Von > 99%. 

Beispiel 8 

Herstellung von Methoxydimethyl(3-isocyanatoprop-l- 
yl)silan und Dichlor(methoxy)methylsilan 

[0069] Die in Beispiel 2 beschriebene Verfahrensweise 
wurde mit der Abanderung wiederholl, daB anstelle von 

179.3 g 3-Aminoprop-l-yltrimethoxysilan 147,3 g 3-Ami- 
noprop-l-ylmethoxydimethylsilan eingesetzt wurden. Man 
erhielt 173,0 g Methoxydimethyl(3-isocyanatoprop-l-yl)si- 
Ian in einer Reinheit von > 99%. 

Beispiel 9 

Herstellung von Diethoxy(methyl)(3-isocyanaioprop-l- 
yl)silan und Dichlor(ethoxy)methylsilan 

[0070] Die in Beispiel 1 beschriebene Verfahrensweise 
wurde mit der Abanderung wiederholl, daB ansteUe von 

221.4 g 3-Aminoprop-l-yltriethoxysilan 191,3 g 3-Amino- 
prop-l-yldiethoxy(methyl)silan und 149,5 g Trichlor(me- 
thyl)silan eingesetzt wurden. Man erhielt 158,7 g Di- 
chlor(ethoxy)methylsilan und. 217,0 g Diethoxy(methyl)(3- 
isocyanatoprop-l-yl)silan in Reinheilen yon jeweils > 99%. 

Beispiel 10 

Herstellung von Ethoxydimethyl(3-isocyanatoprop-l-yl)si- 
Ian und Dichlor(ethoxy)methylsilan 

[0071] Die in Beispiel 1 beschriebene Verfahrensweise 
wurde mit der Abanderung wiederholl, daB anstelle von 
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221,4 g 3-Aminoprop-l-ylui':'hoxysilan 161,3 g 3-Amino- 
prop-l-ylethoxydimeihylsilaii eingesetzt wurden. Man er- 
hielt 187,0 g Ethoxydimcthyl(3-isocyanatoprop-l-yl)silrm 
in einer Reinheit- von > 99%. 

5 

Beispiel 11 

Herstellung von Triethpxy(isocyanatomethyl)silan und iJi- 
chlor(ethoxy)methylsilan 

10 

[0072] Die in Beispiel 1 beschriebene Verfahrensweise 
wurde mit der Abanderung wiederholl, daB anstelle der vor- 
gelagerten Darstellung des Carbamats aus 221,4 g 3-Amino- 
prop-l-yltriethoxysilan und 108,5 g Chlorameisensau ree- 
ls thylester 265,4 g 0-Ethyl-N-(triethoxysilylinethyl)carb:^ Jtiat 
eingesetzt wurden. Man erhielt 218,9 g Triethoxy(isocy:u:a- 
tomethyl)silan in einer Reinheit von > 99%. 

Beispiel 12 

20 

Herstellung von 'rricthoxy(isocyanatomethyl)silan und 
Chlor(ethoxy)methyl(vinyl)silan 

[0073] Die in Beispiel 6 beschriebene Verfahrensweise 
25 wurde mit der Abanderung wiederholl, daB anstelle der vor- 
gelagerten Darstellung des Carbamats aus 221 ,4 g 3-Aniino- 
prop-l-yllriethoxysiian und 108,5 g Chlorameisensauree- 
thylester 265,4 g P-Ethyl-N-(triethoxysilylmethyl)carbamat 
direki eingesetzt wurden. Man erhielt 219,0 g Triethoxy(iso- 
30 cyanatomethyl)silan in einer Reinheit von > 99%. 

Beispiel 13 

Herstellung von Trimethoxy(isocyanatomelhyl)silan und 
35 Dichlor(methoxy)methylsilan 

[0074] Die in Beispiel 11 beschriebene Verfahrensweise 
wurde mit der Abanderung wiederholl, daB anstelle von 
265,4 g 0-Ethyl-N-(uiethoxysilylmethyl)carbamat 209,3 g 
40 OMethyl-N-(trimethoxysilylmethyl)carbamat eingesetzt 
wurden. Man erhielt erhielt 144,8 g Dichlor(methoxy)me- 
thylsilan und 177,0 g Trimethoxy(isocyanatomethyl)silan in 
Reinheiten von jeweils > 99%, 

45 Beispiel 14 

Herstellung von Diethoxy(methyl)(isocyanalomethyl)silan 
und Dichlor(ethoxy)methylsilan 

50 [0075] Die in Beispiel 11 beschriebene Verfahrensweise 
wurde mit der Abanderung wiederholl, dafi ansteUe von 
265,4 g OEthyl-N-(triethoxysilylmethyl)carbamat 235,4 g 
OEthyl-N-(diethoxy[methyl]-silylmethyl)carbamat einge- 
setzt wurden. Man erhielt 188,9 g Diethoxy(methyl)(isocya- 

55 natomethyl)silan in einer Reinheit von > 99%. 

Beispiel 15 

Herstellung von Dimethoxy(methyl)(isocyanatometbyl)si- 
60 Ian und Dichlor(methoxy)methylsilan 

[0076] Die in Beispiel 13 beschriebene Verfahrensweise 
wurde mit der Abanderung wiederholl, daB ansteUe von 
209,3 g 0-Methyl-N-(trimethoxysilylmethyl)carbamat 
65 193,3 g 0-Methyl-N-(dimethoxy-[methyl]silylmethyl)car- 
bamat eingesetzt wurden. Man erhielt 1 60,8 g Dime- 
thoxy(methyl)(isocyanatomethyl) silan in einer Reinheit von 
> 99%. 
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Beispiel 16 



14 



Hcrstcllung von Ethoxydimetliyl(isocyanatomethyl)silan 
und Dichlor(ethoxy)inethylsilan 

[0077] Die in Beispiel 11 beschriebene Verfahrensweise 
wurde mil der Abanderung wiederholl, daS anstelle von 
265,4 g OEthyI-N-(triethoxysilylmethyl)carbaTnat 205,3 g 
OEthyl-N-(ethoxydimethyIsilylniethyl)carbamat eingesetzt 
wurden. Man erhielt 159,0 g Ethoxydimethyl(isocyanato- 
niethyl)silan in einer Reinheit von > 99%. 

Beispiel 17 

Herstellung von Methoxydimethyl(isocyanatomethyl)silan 
und Dichlor(methoxy)mcthylsilan 

[0078] Die in Beispiel 13 beschriebene Verfahrensweise 
wurde mit der Abanderung wiederholl, dafi anstelle von 
209,3 g C)-Methyl-N-(lrinielhoxysilylmethyl)carbamat 
177,3 g 0-Methyl-N-(raethoxydiinethylsilylmethyl)carba- 
niat eingesetzt wurden. Man erhielt 144,8 g Methoxydime- 
thyl(isocyanatomethyl)silan in einer Reinheit von > 99%. 

Patentanspriiche 
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1. Verfahren zur Herstellung von Isocyanatgruppen 
aufweisenden OrganosiUciumverbindungen durch Urn- 
setzung von Organosiliciumverbindungen aus Einhei- 
ten der Formel 30 

Ra(R^O)bXcSiO(4-^_b-c)/2 (I) 



wobei 

R gleich Oder verschieden sein kann und einen einwer- 
tigen, SiC-gebundenen, gegebenenfaUs substituierten 
Kohlenwasserstoffrest, der durch O, S, N oder P unter- 
brochen sein kann, bedeutet, 

R^ gleich Oder verschieden sein kann und eine fur Rest 
R angegebene Bedeutung hat, 

X gleich Oder verschieden sein kann und einen SiC- 
oder SiOC'gebundenen Rest der Formel 

-(0)g-Y-NH-C(0)OR^ (n) 

bedeutet mil g gleich 0 oder 1 und Y gleich zweiwerti- 
gem, gegebenenfalls substituierten Kohlenwasserstoff- 
rest, der mit O, S, N oder P unterbrochen sein kann, und 
R^ gleich einer fur R^ oben angegebenen Bedeutung, 
aO, 1, 2 oder 3 ist, 
bO, 1,2 Oder 3 ist und 
cO, 1,2, 3 Oder 4 ist, 

mit der MaBgabe, daB die Summe a + b + c < 4 ist und 
die Organosiliciumverbindung aus Einheiten der For- 
mel (1) mindestens einen Rest X aufweist, 
mit Verbindungen der Formel 
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e gleich 0, 1 oder 2 ist und 

f gleich 2, 3 oder 4 ist, mit der MaBgabe, dafi die 
Sunmie d + c + f gleich 4 ist. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
nct, daB E die Bedeutung von Siliciumatom hat. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB es sich bei den Organosiliciumverbin- 
dungen aus Einheiten der Formel (I) um Silane handelt 

4. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 
1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB die Organosilici- 
umverbindungen aus Einheiten der Formel (I) minde- 
stens einen Rest X und mindesten.s einen Rest -OR^ 
aufweisen mit R^ gleich der in Anspruch 1 genannten 
Bedeutung. 

5. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 
1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB Organosilicium- 
verbindungen aus Einheiten der Formel (I) und die Ha- 
logen verbindung der Formel (UI) in einem molaren 
Verhaltnis zueinander von 1 : 0,8 bis 1 : 100 eingesetzt 
werden. 

6. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 
1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB Saurefanger ein- 
gesetzt wird. 

7. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 
1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB zu der Verbin- 
dung der Formel (1) in Gegenwart von Saurefanger die 
Halogenverbindung der Formel (HI) bei einer Tempe- 
ratur zwischen 20 und 70°C zugegeben und die Mi- 
schung nach beendeter Zugabe auf eine Temperatur im 
Bcreich von 60 bis 130°C erhitzt wird. 

8. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 
1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dafi zu einer Losung 
der Verbindung der Formel ® in einem der beschriebe- 
nen Ldsungsmittel in Gegenwart von Saurefanger die 
Halogenverbindung der Formel (lH) bei einer Tempe- 
ratur zwischen 20 und 40**C zugetropft, geriihrt und die 
Mischung anschlieBend auf 100°C erhitzt wird. 



R3d(R'*0)eEZf (in). 



wobei ^ 
R^ gleich oder verschieden sein kann und eine fur R an- 
gegebene Bedeutung hat, 

R"* gleich Oder verschieden sein kann und eine fiir R^ 
angegebene Bedeutung hat, 

Z gleich oder verscheiden sein kann und Halogenatom 65 

bedeutet, 

E gleich Silicium- oder Germaniumatom ist, 
d gleich 0, 1 oder 2 ist. 



